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Beschreibung 
Gebiet der Erfindung 



Die vorGegende Erfindung bezieht sicfa auf ein SchaumverhQtangs-Kjonzentrat, das fan konzentrierten Zustand 
eine W/O-Emulston ist; sicfa beim Verdunnen jedoch umkehrt and erne O/W-Emulsion bOdet, die weiterhin als 
ein Srhanmverhutimgsmittel wirkt 

10 Hintergrund der Erfmdung 

Schaunrverhfitende Zusammensetzungen sind Materialien, die bei der Zugabe zu einer schaumenden Flussig- 
keh die Rate des Zusammenf aliens eines Schaumes mit Bezng auf (fie Rate der Schaumbfldung aquilibrieren 
oder beschleunigen. ObKcherweise werden solche Materialien in geringen Konzentratk>nen hinzugegeben. 

15 SchaumverhGtungsmittel haben Anwendong in einer weiten Vieifah von HersteQungs* and Behandhings-Ver- 
fahren gefunden, z. R bei Farben und Latices, Oberzugs- Verfahren, Textilien, Garungs- Verfahren, der Polymer- 
HersteUung, Reinigungs- Verbmdimgen, Pulpe und Papier, Abwasser-Behandlung and Kittrfturmen. 

Es ist allgemem eine erwunschte Eigenschaft, daB Schanmverhutungsmittel fur das Produkt oder System, in 
dem sie eingesetzt werden, inert sind, d. Il, daB sie kerne nachteOige Auswirkung haben. Die Komponenten einer 

20 schanmveriifltenden Zusammensetzung bestehen im allgemeinen aus primaren und sekundaren Schaumverhfi- 
tungsnutteln, eineni Trager, emem Emulgator und, falls erwunscht, einem StabHisiennigsmitteL Das primare 
Schaumverhfltungsmittel ist ublkherweise ein hydrophobes Silichimdioxid, das in einem Ol, wie einem Kohlen- 
wasserstoffwachs, einer Fettsaure, einem Fettsaureester oder Fettsaureamid, dispergiert ist Es ist die Kombina- 
uon der beiden BestandteOe, die die schaumverhutende Wirkung erzeugt, weil hydrophobes Sflichimdioxid 

25 selbst fur das Znsammenfallen von Schaumen inakthr ist Das sekundare Schaumverlnitungsniittel ist ubKcher- 
weise ein Silicon oder Fettalkohol oder -saureester, das bzw. der die schaumverhutende Wirkung des primaren 
SchaumverhQtungsmhtels verstarkt Typischerweise eingesetzte Trager schfieBen Kohlenwasserstoffdle und 
LosungsmitteL Wasser und Fettalkohole oder Ester ein. Emulgatoren dienen der Einfohrung der primaren und 
sekundaren Schaumverhutiingsmittel in das behandelte System. 

30 Es gibt zwei Grundarten von schaumverhutenden Zusammensetzungen, die Silioonverbindungen amfassen. 
Die erste Art ist eine Zusammensetzung, die Materialien benutzt, die eine besondere unt ere, kritische L6slich- 
kehstemperatur haben, wie Sfliconporyether. Die Art der Verwendung soldier Materialien schlieBt den Einsatz 
der Zusammensetzung bei einer Temperatur oberhalb Direr unteren, kritischen Ldslichkeitstemperatur ein, die 
ein Temperaturbereich ist, bei dem das Material seine Loshchkek in Wasser verfiert und deshalb ah ein 

35 Schaumverlnitungsniittel wirkt Wegen der Beschrankung auf die untere, kritische Ldslichkeitstemperatur ha- 
ben diese Arten von schauinveriifttenden Zusammensetzungen nur eine begrenzte Brauchbarkeit, weil sie nur 
innerhalb eines engen Temperaturbereiches funktiomeren. 

Die US-PS 5,106,535 lehrt eine entschaumende Zusammensetzung auf Sfficonbasis, die ein polyoxyalkyien- 
substituiertes Polyorganosfloxan, eine I^methylsflicon-nussigkeit und ein f ein zertefltes SDkaumdioxid-Piilver 

40 umfafit Um als ein Entschaumungsmittel zu wirken, erfordert die Zusammensetzung der '535-PS ein oberfla- 
chenaknves Mhtel zum Dispergieren in wasserigen Systemen, urn das Schaumen zu kontroBieren. Das Erf order- 
nis, daB ein oberflachenakdves Mhtel notwendig ist fur das Dispergieren der entschaumenden Zusammenset- 
zung, wurde durch die Embeziehnng eines zweiten polyoxyalkylen-modifizierten Silicons in die Zusammenset- 
zung modifiziert, das als ein oberflachenakdves Mrttel wirkt, wie in der US-PS 5£44,599 gelehrt 

45 Die US-PS 5,169,561 beschreibt ein ungewohnliches, schaumverhfitendes Konzentrat, bei dem das f ein zerteil- 
te SiHriumdioxid mh einem anthnikrobiellen Mittel chg""^ behandelt wurde, um die Zusammensetzung 
bestandig gegen bakterieDe Venmreinigung zu machen. 

Die zwehe und tradhioneflere Art einer schaumverhutenden Zusammensetzung ist eine O/W-Emulsion, 
hergestellt durch Emulgieren eines Sificonpolymers und f ein zerteilten Sffiaumdioxids. Wahrend diese Emul- 

50 sionsarten im allgemeinen sehr wirksam als Schaumverhutungsmittel sind, sind sie bei Verdunnung nicht stabiL 
Weil solche O/W-Emulsfcraen, die als Schaumverhutungsmittel wirken, mennodynamisch instabil and, wurden 
Verdickungsmittel zur Erhohung der Viskoshat der wasserigen Phase hinzugegeben, um die Absetzrate der 
Teilchen zu verzdgern, was die Lagerstabifitat der Emulsion erhdht Wenn diese Emoisionen mh Wasser 
verdunnt werden, wird die Viskositat durch die Verdunnung verringert, und die Emulsion wird instabil 

55 Es gibt daher einen Bedarf fur ein tradmonelles SchaumverhQtungsmittel, das in einen weiten Bereich von 
Konzentrationen verdunnt werden kann and als ein Schaumverhutungsmittel wirksam bleibt 

Zasammenfassung der E rfindung 

60 Es wird nun eine W/O-Emukion off enbart, die als ein Schaumverhutungsmittel wirkt und sicfa beim Verdun- 
nen in eine O/W-Emulsion umwandelt, die weiter als ein Schaumverhutungsmittel fiber einen weiten Bereich von 
Konzentrationen wirkt 
Die vorliegende Erfmdung schafft somit eine W/O-Emulsion, umfassend: 



65 (a) von etwa 1 bis etwa 99 Gew.-% eines PoryorganosOoxans der allgemeinen Formel 
MDxM 



2 
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worm M - R'R^iOi/*, worin R l , R 2 und R 3 jewefls unabhangig ausgewahh smd aus einwertigen 
Kohlenwasserstoffresten mit 1 bis 40 Kohlenstoffatomen, 

D - R 4 R 5 Si02/a worin R* und R 5 jewefls unabhangig ausgewahh and aus einwertigen Kohlenwasserstoff- 
resten mit 1 bis 40 KoWenstoffatomen, der stachiometrische, tiefgestellte Buchstabe x einen Wert mi 
Bereich von etwa 1 bis etwa IOjOOO hat, die Viskoskat des Pofyorganosiloxans im Bereich von etwa 1 bis 
etwa lODOaOOO mPa • s (centipoise) bei 25°C liegt; m 

(b) von etwa 0,0 1 bis etwa 50ft Gew.-% eines fern zerteilten Silidumdioxids nut emer GroBe im Bereicn von 
etwa 0,001 bis etwa 1,000 \un mltdererTeiichendurchmesser; . . 

(c) von etwa 0,10 bis etwa 50,0Gew.-% eines Emulgators oder einer Mischung von Emulgatoren mit nn 
Nfittel einem hydrophiMipophilen Ausgieichsveitaltnis (HLB-Wert) im Bereich von etwa 2 bis etwa 20; 

(d) von etwa QfiOl bis etwa 20,0 Gew.-% eines Verdickungsmittels oder einer Misdiung wasserldsficher 
Verdidamgsmittel, ausgewahh aus der Gruppe bestehend aus Polyacryiaten, Polyamiden, Polyaminen, 
Styrolsulfonatpolymeren, Polyethytenoxiden und Cellulosederivaten mit einem Molekulargewicht im Be- 
reich von etwa 100 bis etwa 100D0O000 Dalton, und 

(e) von etwas mehr als 0 bis etwa 20/) Gew.-% Wasser, wobei bei Zugabe der W/O-Emulsion zu emer 
Wassermenge, die ein groBeres Gewicht hat als die W/O-Emulsion, sich die genannte Emulsion m erne 
O/W-Emulsion umkehrt, die das Schaumen verringert 

Die voriiegende Erfindung schafft auch ein Verfahren zum-Verringern des Scfaaumens, umfassend; 

(a) Herstelien einer W/O-Emulsion, umfassend: 

(i) von etwa 1 bis etwa 99 Gew.-% eines Polyorganosiloxans der allgemeinen Fonnel 

MDxM 

worinM = R'R^iOi^ worin R 1 , R 2 und R 3 jeweils unabhangig ausgewahh sind aus einwertigen 
Kohlenwasserstoffresten mit 1 bis 40 Kohlenstoffatomen, 

D - R 4 R 5 Si02a worin R 4 und R 5 jeweils unabhangig ausgewahh smd aus einwertigen Kohlenwasser- 
stoffresten mit 1 bis 40 Kohlenstoffatomen, der stdchiometrische, tiefgestellte Buchstabe x einen Wert 
im Bereich von etwa 1 bis etwa 10.000 hat die Viskositat des Polyorganosiloxans im Bereich von etwa 1 
bis etwa 101)001)00 mPa • s (centipoise) bei 25°C liegt; 

(ii) yon etwa 0,01 bis etwa 50 fl Gew.-% eines f ein zerteilten Sfliriumdioxids mit emer GroBe nn Bereich 
von etwa 0,001 bis etwa 1,000 urn mittlerer Teflchendurchmesser; 

fig) von etwa 0,1 0 bis etwa 50ft Gew.-% eines Emulgators oder einer Misdiung von Emulgato ren mit 
im Mittel einem hydVophfl-Upophflen Ausgleichsverhaltnis (HLB-Wert) im Bereich von etwa 2 bis etwa 
20; 

fiv) von etwa 0,001 bis etwa 20,0 Gew.-% eines Verdickungsmhtek oder einer Mischung von wasserios- 
lichen Verdickungsmittels, ausgewahh aus der Gruppe bestehend aus Polyacrylaten, Polyamiden, 
Polyaminen, Styrolsulfonatpolymeren, Polyethylenoxiden und Cellulosederivaten mit einem Moleku- 
largewicht im Bereich von etwa 100 bis etwa 100.000000 Dalton, und 

(v) von etwas mehr als 0 bis etwa 20ft Gew.-<K> Wass er, wobei bei Zugabe der W/O-Emulsion zu emer 
Wassermenge, die ein grdBeres Gewicht hat als die W/O-Emulsion, sich die genannte Emulsion in eine 
O/W-Emulsion umkehrt, die das Schaumen verringert; 

(b) Hinzugeben der W/O-Emulsion zu einer Wassermenge mit einem grdfieren Gewicht als dem der 
W/O-Emulsion, und „ 

(c) Umkehren der Emulsion von einer W/O-Emulsion in einer O/W-Emulsion, wobei die Rate des Zusam- 
menfaUens des Schaumes die Rate der Schaumbfldung ubersteigt 



Die voriiegende Erfindung ist eine W/O-Emulsion, umfassend: 

(a) von etwa 1 bis etwa 99 Gew.-%, vorzugsweise von etwa 5 bis etwa 95 Gew.-%, bevorzugter von etwa 25 
bis etwa 90 Gew.-% und am bevorzugtesten von etwa 60 bis etwa 85 Gew.-% eines Polyorganosiloxans der 
allgemeinen Fonnel 

MDxM 

worm M = R l l&R?SiOv2$ worin R l , R 2 und R 3 jeweils unabhangig einwertige Kohlenwasserstoffreste mit 1 
bis 40 Kohlenstoffatomen, vorzugsweise Kohlenwasserstoffreste mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen, bevor- 
zugter Reste mit 1 bis 10 Kohlenstoffatomen und am bevorzugtesten Methyl, Ethyl, n-Propyi, i-PropyU 
Trifluorpropyl n-Butyl, i-Butyi, sec-Butyl n-Pentyl, i-Pentyi, Neopentyi, n-Hexyl i-Hexyl, Phenyl und Benzyl 

smdj • ^ «_ » . _ 

worin D « R 4 R 5 S02a worin R 4 und R 5 unabhangig einwertige Kohlenwasserstoffreste mit 1 bis 40 
Kohlenstoffatomen, vorzugsweise Kohlenwasserstoffreste mh 1 bis 20 Kohlenstoffatomen, bevorzugter 
Reste mit Ibis 10 Kohlenstoffatomen und am bevorzugtesten Methyl, Ethyl, n-Propyl i-Propyi, Trifluorpro- 
pyl, n-Butyl, i-Butyi, sec-Butyl, n-Pentyl, i-Pentyi, Neopentyi, n-Hexyl, i-Hexyl, Phenyl und Benzyl smd, der 
stSchiometrische, tiefgesteihe Buchstabe x einen Wert von etwa 1 bis etwa IQflOG, vorzugsweise von etwa 
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10 bis etwa 5.000, bevorzugter von etwa 50 bis etwa 3D00 and am bevorzugtesten von etwa 100 bis etwa 
1.000 hat, wobei die Viskositat des PolyorganosHoxans im Bereich von etwa 1 bis etwa 10.000.000 mPa-s 
(centipoise) bei 25° Q vorzugsweise von etwa 10 bis etwa IjOOODOO mPa-s bei 25° Q bevorzugter von etwa 
50 bis etwa lOOOOOmPa-s bei25°C und am bevorzugtesten von etwa 100 bis etwa HX00O mPa-s bei 25°C 



(b) von etwa 0,01 bis etwa 50ft Gew.-%, vorzugsweise von etwa <U0 bis etwa 30ft Gew.-%, bevorzugter von 
etwa 0^0 bis etwa 2O0Gew.-% und am bevorzugtesten von etwa lft bis etwa HU>Gew.-% eines fein 
zerteflten Sffiriiimchoxids mit enter GroBe im Bereich,von etwa 0,001 bis etwa 1,000 pm mittlerer Teikhen- 
durchmesser, vorzugsweise von etwa OftlO bis etwa 100 urn mittlerer T^iVhf^vn^™^"", bevorzugter 

10 von etwa 0,050 bis etwa 50 um mittlerer Teilcbendurchmesser und am bevorzugtesten von etwa 0,100 bis 
etwa 10 um mittlerer Teflcfaendurchmesser; 

(c) von etwa 0,1 0 bis etwa 50,0 Gew.-%, vorzugsweise von etwa 1 ,0 bis etwa 40ft Gew.-%, bevorzugter von 
etwa 5ft bis etwa 30 ft Gew.-% und am bevorzugtesten von etwa lOyObis etwa 20,0 Gew.-% eines Emulga- 
tors oder einer Mischung von Emulgatoren mit im Mktel einem hydrophfl-upophilen Ausgleicbs 

15 (H LB)- Vernal mis im Bereich von etwa 2 bis 2% vorzugsweise von etwa 3 bis etwa 1 8, bevorzugter von etwa 
4 bis etwa 16 und am bevorzugtesten von etwa 5 bis etwa 14 und 

(d) von etwa 0,001 bis etwa 20ft Gew.-%, vorzugsweise von etwa OftlO bis etwa 15ft Gew.-%, bevorzugter 
von etwa 0,050 bis etwa 10,0Gew.-% und am bevorzugtesten von etwa 040 bis etwa 5£Gew.-% eines 
Verdickungsmittels oder einer Mischung von Verdickungsmittem, die wasseri&slkhe Polymere sind, ausge- 

20 wahlt aus der Gruppe bestehend aus Polyacrylaten, Polyamiden, Polyaminen, Styrolsulfonat-Polymeren, 
Polyethyienoxiden und CeDuIosederivaten mit einem Molekulargewicht im Bereich von etwa 100 bis etwa 
lOOOOaoOO Dalton, vorzugsweise von etwa 1D00 bis etwa 5QD0O.00O Dafton, bevorzugter von etwa 1O000 
bis etwa 1O000.000 Dakon und am bevorzugtesten von etwa 10a000 bis etwa 5400.000 Dalton und 

(e) von etwas mehr als 0 bis etwa 20ft Gew.-%, vorzugsweise von etwa Ofll bis etwa 15ft Gew.-%, 
25 bevorzugter von etwa OflSO bis etwa lQ0Gew.-% und am bevorzugtesten von etwa 0,100 bis etwa 

5ft Gew.-% Wasser, wobei diese Zusammensetzung eine schaumverfautende Zusammensetzung ist 

Die Auswahl des Emnlgators wild von zwei Betrachtungen beherrscht: 1) Mischbarkeh im Silicon und 2) dem 
HLB-Wert Es ist erf orderlich, daB die Emulgatoren mit der Siliconphase mischbar sind, um eine W/OEmulsion 

30 zu ergeben, die skh bei Verdunnung in eine O/W-Emulsion umkehrt Die Mischbarkeit im Silicon wird durch 
einen einfachen Test bestimmt, bei dem das Silicon und der Emulgator vermischt und auf eine Temperatur 
zwischen 30 und 50° C erhitzt werden. Die Mischung wird in diesem Temperaturbereich gehalten, bis eine 
homogene Mischung erhalten ist Dann wird die Mischung aus Emulgator und Silicon auf Ranmtemperatur 
abgekfihit Die Anmelderin definiert einen mit Silicon mischbaren Emulgator als den Emulgator, der eine 

35 homogene Mischung mit dem Silicon nach dem Erhitzen auf eine Temperatur zwischen 30 und 50° C, gefolgt 
vom AbkQhlen auf Raumtemperatur, bfldet En Emulgator, der keine homogene Mischung bOdet, ist nicht 
mischbar. Wahrend einige Emulgatoren das Kriterium dieses Tests imah hangig vom benutzten Silicon erfullen, 
kdnnen andere Emulgatoren mehr oder minder befriedigend sein in Abhangigkdt von der Viskositat des 
Silicons. Die zweite Bedingung, die das Emulsionsmittel erfullen muB, ist die; daB sich die anrang&M gebildete 

40 W/OEmulsion bei Verdunnung mit Wasser in eine O/W-Emulsion umkehren muB. Die Mischbarkeit und cfie 
F3higkeit, die Emulsion bei Verdunnung umzukehren, ergeben daher die notwendigen und genugenden Bedhv 
gungen zur Definition des Emnlgators. 

Eine bevorzugte Klasse von Emulsionsmitteln sind die Esterderivate derOlsaure. Bevorzugte Emulsionsmittel 
sind daher, z. R* Olsauremono-, -di- und -triglyceride, Polyethylenoxid-sorbitan-mono-, -di- und -trioleate und 

45 ahnliche, d L, oberflachenaktive Oleat-MhteL 

Innerhalb des Bereiches der HLB-Werte, die fur den Emulgator am bevorzugtesten sind, haben sich die 
Oleat-Derivate der allgemeinen Formel: 



worm jedes Q unabhangig definiert ist durch die Formel — (CR U R 12 CR 13 R 14 — O— )n— H, worin R 1 1 , R 12 , R 13 und 
R 14 entweder Wasserstoff oder einwertige Kohlenwasserstoffreste mit 1 bis 10 Kohlenstoffatomen sind, und n 
einen Wert im Bereich von 0 bis etwa 1 00 hat, als besonders wirksam erwiesen. 
60 Der bevorzugteste Bereich der HLB-Werte ist der von 5 bis 14. wird dieser Bereich an semen Eckpunkten 
erweitert, dann kann eine groBe Anzahl mischbarer, oberflachenakuVer Mittel benutzt werden, um eine W/O- 
Emulsion herzustellen, die sich bei Verdunnung in eine O/W-Emulsion umkehrt Wird der Bereich auf Werte 
weniger als 5 oder grdBer als 14 erweitert, dann verschlechtert sich jedoch die Stabflhat der W/O-Emulsion vor 
dem VerdSnnen mk Wasser. 

65 Die Verdickungsmittel sind im allgemeinen wasserldsliche Polymere, die anionisch, nicht ionisch oder katio- 
nisch in entweder fester oder flusstger Form sein kdnnen. Im allgemeinen kann irgendem geeignetes Verdik- 
kungsmittel benutzt werden, solange die Emulsion durch das Verdickungsmittel nicht gebrochen wird Die 
Verdickungsmittel kdnnen irgendem wasseridsliches Polymer sein, das die Emulsion nicht brieht Besonders 
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bevorzugte Venfickungsmittel and Verdickungsmittel, die wasserlosliche Porymere and, ausgewahh aus der 
Gruppe bestehend aus Polyacryiaten, Polyamiden, Polyaminen, Styrolsulfonat-Porymeren, PoIyethyLenoxiden 
und CeDuiosederivaten mit einem Molekulargewicht im Bereich von etwa 100 bis etwa lOQDOOOOO Daltoa 

Die SchanmveiMtungsmittel der vorfiegenden Erfindung, W/O-Emulsionen, werden aflgeni eni hergestellt 
durch Vermischen eines Silicons, eines wasseridslichen Polymers, von Emulgatoren, Wasser und einem wahhvei- 
sen NemralisationsmitteL Die folgenden Beispiele soflen die Erfindung veranschaulichen, den Umfang der 
beigefugten Anspruche aber in keiner Weise begrenzen. Afle bier genannten US-PSn werden hiermh durch 
Bezugnahme aufgenommen. 

ExperimenteUes 
Beispiele 1 — 3 

Tabelle 1 zeigt die Gewichte der verschiedenen Komponenten, die zur Herstelhmg einer schaumverhutenden 
Zusammensetzung benutzt werden konnen, die mit Wasser verdOnnt werden kann. 

Tabelle 1 

Schaumverbutende Zusammensetzungen 



Komponente 
Gewicht in g 


Beispiel 1 


Beispiel 2 


Beispiel 3 


AF90001M (1) 


15 


15 


15 


Arlacel 186™ (2) 


5 


4 


6 


Polysorbat 80™ (3) 


5,14 


6 


4 


SF96-350™ (4) 


15 


15 


15 


(5) 


0,47 


0,47 


0,47 



Bemerkungen zur Tabelle 1 : 
L AF9000™ ist eine schaumverhfitende Zusammensetzung, enthaitend mit Hexametfayldisilazan behandettes 
SOiriumdioxid und Porydimetbyisiloxan, hergestellt durch GE Silicones, Waterford, New York. 

2. Arlacel 186™ ist eine Mischung fettbOdender Fettsauremono- und -digryceride, hergestellt durch ICI Ameri- 
cas of Wilmington, Delaware. 

3. Polysorbat 80™ ist em Pohyethylenoxid (20)-sorbhanmonooleat, hergestellt durch ICI Americas erf Wilming- 
ton, Delaware. 

4. SF96-350™ ist ein Polydimethylsiloxan mit einer Viskoshat von 350 mPa • s (centipoise) bei25°C, hergestellt 
durch GE Silicones, Waterford, New York. 

15. EMA10™ ist eine Poiymeremulsion, enthaitend Copolymer von Acrylamid und Natriumacrylat, hergestellt 
durch Chemtall of Riceborough, Georgia. 

Betspiel4 

Eine konzentrierte, schaumverhutende Zusammensetzung wurde f olgendermaBen zubereket: 30 g SpanSO™ 
(Sorbitanmonooleat der ICI Americas), 70 g Tween 85™ {^lyetfayletK)xid(20)-sori>itan-trioleat der Id Ameri- 
cas), 180 g SF96-350 und 20 g eines mh Hexamethyidisflazan behandeken, gefMten Sliriumdioxids wurden 
vermischt und homogenisiert, bis sie gieichmaBig waren. 38 g der so hergesteHten Mischung wurde mit 2g 
EM533™, einer W/OEmulsion von etwa 40 Gew.-% Acrylamid und Natriumacrylat-Copolymer vermischt Das 
resultierende, schaumverhutende Konzentrat war eine Emulsion, die lekht mit Wasser verdGnnt werden konnte. 

Beispiel 5 

Eme Vormischung, bestehend aus 40,2 g einer Mischung von 5 bis 15 Gew.-% von mh Hexametfayldisilazan 
behandeltem, pyrogenem Sffidumdioxid und 85$5 Gew.-% von mit Hexamethyidisilazan behandehem, geMfl- 
tem Sflichmicfioxid, 3613 g eines Porydimethylsiloxans mh einer Viskoshat von 350 mPa-s bei 25°C wurde 
homogenisiert, bis sie gieichmaBig war. 68,0 g von SpanSO™ und 127 g von Tween 85™ wurden zu der 
Mischung aus Sflicondi und SOiciumdioxid hinzugegeben und gut vermischt Diese Vormischung wurde zur 
HersteUung weiterer schaumverhutender Konzentrate eingesetzt, und sie wird in den spSteren Beispielen als 
Vormischung A bezeichnet 
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Beispiele6-9 



Tabefle2 
Schaumverhutende Zosar 



Gewicht in g 


Beispiel 
6 


BexspxBl 
7 


Beispiel 
8 


Beispiel 
9 


Vormischung A 


15 


15 


15 


15 


(Beispiel 5) 










SP 18-350 (1) 


16,66 


16,66 


16,66 


16,66 


Span 80™ 


3,12 


2,64 


2,04 


1.53 


Tween 85™ 


0,61 


1,21 


1,81 


2,62 


EM533™ (2) 


0,2 


0,2 


0,2 


0,2 



Bemerkungen zur Tabefle 2: 

(1) SP 18-350 ist ein Pdlydimethyisfloxan mk einer Viskoshat von 350 mPa-s bei 25°Q hergestelh durch GE 
Silicones, Waterford, New York. 

(2) EM533™ ist erne W/O-Emulskm von etwa 40Gew.-% Acryiamid und Natriumacryiat-Copolymer, herge- 
steflt durefa ChemtaH Riceborough, Georgia. 

Beispiel 10 

200 g der Vormischung A (Beispiel 5) wurden mtt 26,41 g Span 80™ and 2373 g Tween 85™ vermischt, 
gefolgt von derZugabe von 24937 g von SF 18-350, urn eine Vormischung B herzusteflen. 

Beispiel 11 

Zu 300 g der Vormischung B wurden 6,1 g Pemulen TR-1™, 230 g einer 50 gew.-%-igen, wasserigen NaOH 
und 5 g Wasser hinzugegeben. Pemulen TR- 1™ ist eine Poryacrylsaure, hergestellt durcb BP. Goodrich, Cleve- 
land, Ohio. Die Zubereitung war mit Wasser verdflnnbar. 

Beispiel 12 

Zu 10 g Pemulen TR- 1™ wurden 96 g Wasser hinzugegeben, um eine wasserige Aufschlammung herzustellen, 
die 9,43 Gew.-% Pemulen TR- 1™ enthielt Zu 22 g der wasserigen Aufschlammung von Pemulen TR-1™ wurde 
200 g Vormischung B hinzugegeben, gcfolgt von der Zugabe von 0,65 g einer 50 gew.-%-igen, wasserigen 
NaOR Die Zubereitung war mit Wasser verdunnbar. 

Beispiel 13 

En groBer Reaktionskessel wurde wit 241 JB kg von SF 18-350, 28448 kg einer Mischung von 5 bis 15 Gew.-% 
von mit Hexamethyidisilazan behandekem, pyrogenem Sflkaumdioxid und 85 bis 95 Gew.-% von mit Hexame- 
thyidisilazan behandekem, gefallten SiBciumdioxid und 0^272 kg Okaure gefullt Die Mischung wurde unter 
Rflhren auf 120° C erhitzt Nach dem Ruhren fur 4 Stunden bei 120° C wurde die Mischung auf 25° C abgekOhl t 
Es wurden dann 11,259 kg Pemulen TR-1™ hinzugegeben und die Mischung geruhrt, bis sie gleichmafiig war. 
Die resuhierende Mischung wurde mittels eines GauKn-Mischers in einem zwehen Kessel homogenisiert Zu 
diesem die homogenisierte Mischung enthahenden, zwehen Kessel gab an 92J071 kg Span 80™ 48341 kg 
Tween 85™ und 432753 kg SF 18-350, gefolgt von zweistundigem Mischen. Wahrend die Mischung geruhrt 
wurde, gab man 28,148 kg Wasser bei einer Temperatur von 20 bis 35° C hinzu. Nach der ersten Stunde des 
Mischens wurden 3JS32 kg Prozel GXL™, 0308 kg M e th yiparaben und 0,908 kg Propylparaben als eine Bkxad- 
Mjschung hinzugegeben. Nachdem alle Materialien eingemischt worden waren, gab man 19459 kg einer 
1 0gew.-%-igen, wass erigen NaOH hinzu. Diese Zubereitung wurde, wie in Tabelle 3 gezeigt, nut verschiedenen 
Mengen Wasser verdunnt 
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Tabelle3 

Verdunnung des schaumverhutenden Konzentrats von Beispiel 13 



Bezeich- 


Gewichts- 


Gewichtsteile der 


Gesamt- 


Silicon- 




teile 


Zubereitung von 


Gewichts- 


menge. 




Nasser 


Beispiel 13 


teile 


Gew.-% 


13A 


1 


15 


16 


5 


.- 13B 


1 


7 


8 


10 


13C 


1 


3 


4 


20 


13D 


1 


1,66 


2,66 


30 



10 



15 



Die Viskositat der verscMedenen, verdfinnten Zubereitungen von Beispiel 13 wurde durch die Zugabe einer 
i0gew.-%-igen, wasserigen Essigsaure eingestellt Es wurde genugend Essigsaure-Losung hinzugegeben, urn den 
pH zu andem, was zu einer Anderung der Viskositat des verdfinnten Konzentrates fuhrte. Wie in Tabelle 4 
gezejgt, erzeugen relativ geringe Anderungen im pH-Niveau deudkhe Anderungen in der Viskositat der 
schaumverhutenden Konzentrate. 

Tabelle 4 

Viskositats-pH-Beziehungen fur schanmvernutendes Konzentrat 



20 



f 13B 


13C 




13D 


pH 


Viskositat 


PH 


Viskositat 


pH 


Viskositat 


mPa-s bei 




mPa-s bei 




mPa-s bei 




25°C 




25°C 




25°C 


5,80 


8.870 


5,40 


18.700 


6,15 


22.600 


5,22 


4.070 


5,00 


9.400 


5,25 


14.800 


5,15 


815 


4,59 


2.400 


4,48 


11.400 


4,97 


230 


4,40 


675 


4,30 


3.700 










4,10 


1.900 










4,03 


1.150 
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Patentanspruche 

1. W/O-Emulsion, umfassend: 

(a) von etwa 1 bis etwa 99 Gew.-% ernes Polyorganosiloxans der aDgemeinen Formel 

MDxM 
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worm M « R^R^^Oua worm R», R 2 und R 3 jewefls onabhangig ansgewahh sind aus einwertigen 
Kohlenwasserstoffresten mit 1 bis 40 Kohlenstoffatomen, 

D °= RfR^iOziz, worin R 4 und R s jewefls unabhangig ausgewahlt sind aus einwertigen Kohlenwasser- go 
stoffresten mit 1 bis 40 Kohlenstoffatomen, der stacmbmetrische, tiefgesteUte Buchstabe x einen Wert 
im B ereich von etwa I bis etwa 1 0.000 hat, die Viskositat des Polyorganosiloxans im Bereich von etwa 1 
bis etwa 10000000 mPa-s (centipoise) bei 25°C Begt; m 

(b) von etwa 0,01 bis etwa 50,0 Gew.-% eines f ein zerteflten Sffiriumdioxids mit einer GroBe nn Bereich 
von etwa 0*001 bis etwa 1,000 urn mhtlerer Teilchendurchmesser; 

(c) von etwa (M0 bis etwa 50ft Gew.- % eines Emulgators oder einer Mischung von Emulgatoren mit nn 
Mittel einem hydrophu-fipophilen Ausgleichsverhaltnis (HLB-Wert) im Bereich von etwa 2 bis etwa 20; 

(d) von etwa 0,001 bis etwa 20fl Gew.-% eines Verdickungsmittels oder einer Mischung wasserldslicher 
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Verdickungsmittel, ausgewahlt aus der Gmppe bestehend aus Poiyacryiaten, l\>Iyamiden, Polyaminen, 
Styrolsulfonatpolymeren, Polyethylenoxiden und Cellulosederivaten mit einem Molekulargewicht im 
Bereich von etwa 100 bis etwa 100D00.000 Dahon, und 

(e) von etwas mehr ab 0 bis etwa 20g0 Gew.-% Wasser, wobei neb bei Zugabe der W/OEmulsion zu 
enter Wassermenge, die em groBeres Gewicht hat ab <fie W/O Emulsion, die genannte Emulsion in eine 
O/W-Emulsion umkehrt, die das Schaumen vemngert 

2. W/OEimilsion nach Ansprach 1 , worm der Emulgator einen HLB-Wert im Bereich von etwa 3 bis etwa 

18 hat 

3L W/OEmulsion nach Anspruch 1 , worm der Emulgator einen HLB-Wert im Bereich von etwa 4 bis etwa 
16 hat 

4. W/O-Emuision nach Anspruch 1, worm der Emulgator einen HLB-Wert im Bereich von etwa 5 bis etwa 
14 hat 

5. W/OEmulsion nach Anspruch 4, worm der Emulgator em Olsaureester ist 

6. W/OEmulsion nach Anspruch 5, worin der Olsaureester die Fbrmel hat: 

?Q o 

worin jedes Q unabhangig denniert ist durch die Forme! -(CR il R i2 CR l *R l4 --0-)*-H, worin R u , R", R" 
und R H entweder Wasserstoff oder einwertige Kohlenwasserstoffreste mit 1 bis 1 0 Kohlenstoff atomen sind, 
und n einen Wert im Bereich von 0 bis etwa 100 hat 

7. W/OEmulsion nach Anspruch 5, worm der Olsaureester einen Gfycerinester umfaBt 

8. W/OEmulsion nach Anspruch % worm der Olsaureester einen Monoester von Glycerin umfaBt 

9. W/OEmulsion nach Anspruch 5, worin der Olsaureester einen Triester von Glycerin umfaBt 
10l W/OEmulsion, bestehend im wesentfichen aus: 

(a) von etwa 1 bisetwa99Gew.-% ernes Poryorganosfloxans der aflgemeinen Formel 

MDzM 

worm M =» R 1 R 2 R 3 SiOi/2, worin R 1 , R 2 und R 3 jeweOs nwah hangig ausgewahlt sind aus emwerugen 
Kohlenwasserstonresten mit 1 bis 40 Kohlenstoff atomen, 

D = R 4 R 5 SiC>2^ worin R+ und R 5 jeweDs unabhangig ausgewahlt sind aus einwerngen Kohlenwasser- 
stoffresten mit 1 bis 40 Kohlenstoffatomen, der stdchiometrische, tief gestellte Buchstabe x einen Wert 
im Bereich von etwa 1 bis etwa 1 0.000 hat, die Viskositat des Poryorganosiloxans im Bereich von etwa 1 
bis etwa 10.000.000 mPa . s (centipoise) bei 25° C liegt; 

(b) von etwa 0,01 bis etwa 50,0 Gew.-% eines fein zerteihen Sulchimdioxids mh einer GrdBe im Bereich 
von etwa OV001 bis etwa IjOOO urn rnhttererTdlchendunmmessen 

(c) von etwa 04 0 bis etwa 5Qfl Gew.- % dues Emulgators oder einer Mischnng von Emulgatoren mit im 
Mittel einem hydrophfl-lipophilen Ausgieichsverhaltnis (HLB-Wert) im Bereich von etwa 2 bis etwa 20; 

(d) von etwa 0,001 bis etwa 20,0 Gew.-% eines Verdickungsmittels oder oner Miscfaung wasseriosBcher 
Verdickungsmittel, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Poiyacryiaten, PoryamMen, Polyaminen, 
Styrolsulfonatpolymeren, Polyethylenoxiden und Cellulosederivaten mit einem Molekulargewicht im 
Bereich von etwa 100 bis etwa 100JOOO.OOO Dalton, und 

(e) von etwas mehr ab 0 bis etwa 20ft Gew.- % Wasser, wobei sich bei Zugabe der W/OEmulsion zu 
einer Wassermenge, die ein groBeres Gewicht hat als die W/OEmulsion, die genannte Emulsion in eine 
O/W-Emulsion umkehrt, die das Schaumen verringert 

1 L Verfahren zum Verrmgern von Schaum, mnfftggi»ivl« 

(a) Hersteflen einer W/OEmulsion nach Anspruch 1, 

(b) Hinzugegeben der W/OEmulsion zu einer Wassermenge mh einem Gewicht, das groBer als das der 
W/OEmulsion ist und 

(c) Umkehren der Emulsion von einer W/OEmulsion in eine O/W-Emulsion, wobei die Rate des 
Zusammenf aliens des Schaumes die Rate der Schaumbildnng ubersteigt 

12. Verfahren zum Verrmgern von Schaum, umfassend: 

(a) Hersteflen dner W/OEmulsion nach Anspruch 2, 

(b) Hinzugegeben der W/OEmulsion zu einer Wassermenge mh einem Gewicht, das groBer als das der 
W/OEmulsion ist und 

(c) Umkehren der Emulsion von einer W/OEmulsion in eine O/W-Emulsion, wobei die Rate des 
Zosammenfallens des Scbaumes dig Rate S rhanrnhfldyng ubersteigt 

13. Verfahren mm Verrm g grn yy>n Scfaa u m , innfoy$g"d- 

(a) Hersteflen einer W/OEmulsion nach Anspruch 3, 

(b) Hinzugegeben der W/OEmulsion zu einer Wassermenge mh einem Gewicht, das grdBer als das der 
W/OEmulsion ist und 

(c) Umkehren der Emulsion von einer W/OEmulsion in eine O/W-Emulsion, wobei die Rate des 
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Zusammenf aliens des Scfaaumes die Rate der Schaumbfldung Qbersteigt 

14. Verfahren zum Verringem von Schaum, umf assend: 

(a) Herstellen einer W/O-Emulsion nach Anspruch 4, o ^ ^ 

(b) Hmzugegeben der W/O-Emulsion zu einer Wassermenge mit einem Gewicht, das groBer als das der 
W/O-Emulsion istund , . . . ~ n . . 5 

(c) Umkehren der Emulsion von oner W/O-Enuilsion in erne O/W-Enndsion, woba die Rate des 
Zusammenf aliens des Scfaaumes die Rate der Schaumbfldung Qbersteigt. 

15. Verfahren zum Verringem von Schaum, umf assend: 

(a) Herstellen dn^ W/O-Emulsion nach Anspnidi 5, 

(b) Hmzugegeben der W/O-Emulsbn zu einer Wassermenge mit einem Gewicht, das grdBer als das der 10 
W/O-Emulsion ist und 

(c) Umkehren der Emulsion von einer W/O-Emulsion in eine O/W-Emulsion, woba die Rate des 
Zusammenf aliens des Schaumes die Rate der Schaumbfldung Qbersteigt 

16. Verfahren zum Verringem von Schaum, umfassend; 

(a) Herstellen einer W/O-Emulsion nach Anspruch 6, 15 

(b) Hmzugegeben der W/O-Emulaon zu einer Wass ermenge mit einem Gewicht, das grdBer als das der 
W/O-Emulsion ist und m . . , 

(c) Umkehren der Emulsion von einer W/O-Emulsion in eine O/W-Emulsron, wobei die Rate des 
Zusammenf aliens des Schaumes die Rate der Schaumbfldung Qbersteigt 

17. Verfahren zum Verringern von Schaum, umfassend: 20 

(a) Herstellen einer W/O-Emulsion nach Anspruch 7, 

(b) Hmzugegeben der W/O-Emulsion zu einer Wassermenge mit einem Gewicht, das groBer als das der 
W/O-Emulsion ist und mm m , 

(c) Umkehren der Emulsion von einer W/O-Emulsion in eine O/W-Emulsion, wobei die Rate des 
Zusammenf aliens des Schaumes die Rate der Schaumbfldung Qbersteigt 25 

18. Verfahren zum Verringem von Schaum, umfassend: 

(a) Herstellen emer W/O-Emulsion nach Anspruch 8, 

(b) Hinzuge geben der W/O-Emulsion zu einer Wassermenge mit einem Gewicht, das groBer als das der 
W/O-Emulsion ist und . . _ . _ 

(c) Umkehren der Emulsion von einer W/O-Emulsion in eine O/W-Emulsion, woba cfie Rate des 30 
ZusammenfaBens des Schaumes die Rate der Schaumbfldung Qbersteigt 

19. Verfahren zum Verringem von Schaum, um fa sse nd : 

(a) Herstellen einer W/O-Emulsion nach Anspruch 9, 

(b) Hmzugegeben der W/O-Emulsion zu einer Wassermenge mit emem Gewicht, das grdBer als das der 
W/O-Emulsion ist und . . ^ 35 

(c) Umkehren der Emulsion von einer W/O-Emulsion in eine O/W-Emubion, woba die Rate des 
Zusammenf aliens des Schaumes die Rate der Schaumbfldung Qbersteigt 

2a Verfahren zum Verringem von Schaum, bestehend im wesentlichen aus : 

(a) Herstellen einer W/O-Emulsion nach Anspruch 1, 

(b) Hmzugegeben der W/O-Emulsion zu einer Wassermenge mit einem Gewicht, das groBer als das der 40 
W/O-Emulsion ist und a . m s 

(c) Umkehren der Emulsion von einer W/O-Emulsion in eine O/W-Emulsion, woba die Rate des 
Zusammenf aliens des Schaumes die Rate der Schaumbfldung Qbersteigt 
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